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© FIrbung von beschlichteten textilen FUchengebllden aus Synthesefasermaterial in QberkrJtischem Median 

@ Et wird ein Verfahren gegeben, das es gestattet Textflma- 
terial aus Synthesefasermaterial ohne vorgeschafteten Ent- 
schOcrttungs- bzw. WaschprozeB mft Dlsperslonsfarbstoffen 
aus Gbericritischem FIuW zu firben. 
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{ Beschreibung 

Zid der vorlicgendcn Erfindung ist es, ein Verfahren aufzuzeigen, das unter Verwendung 6kologisch unbe- 
denklicber Mittel cine Firbung von textflen Flficheng bilden oder Garnen (Vliesen, Flocke, FUamenten) aus 
5 Synthesefasermaterial versdiiedenster Aufmachung gewihrleistet, ohne daB vor dem F&rbevorgang ein Ent- 
schlichtungs- oder and rer ReinigimgsprozeB angewandt zu werden braucht 

Bet dem erfindungsgemfiBen Verfahren handeh es sich urn die Verwendung Qberkritischer Fluide, audi als 
"Isuperkritische Fluid oder Oberkritische bzw. superkritische Gase" bezeichnet als TYflgermedium fOr den auf 
das Textilgut aufzubringenden Farbstoff. Aus diesem TYSgermedium llBt sich der Farbstoff unter Variation der 
10 Verfahrensparameter (Druck, Temperatur) auf bzw. in den jeweiligen textflen Materialien dauerhaft abscheiden. 
Unter Qberkritischen Fluiden rind solche, ursprQnglich gasfftrmigen oder fifissigen Systeme (oder Misdiungen 
davon) zu verstehen, die durch entsprechende Anderung des Druckes und Anderung der Temperatur fiber ihren 
krittschen Punkt gebracht werden. Hier nehmen solche fluiden Systeme besondere Ldseeigenschaften an. 
Oberkritische Fluide werden bereits vielfaitig zur Extraktion von Inhaltsstoffen aus Poiymeren oder aus 
15 Naturprodukten in Laboratorien und in der Technik eingesetzt In diesen Fallen ist entweder der gewonnene 
Extrakt das Hauptziel der Anwendung (Hopfen) oder das nach der Extraktion verbleibende Gut (Kaffee), 

Der Einsatz Qberkritischer fluider Systeme zur F&rbung von Synthesefasermaterial ist aus Patenten und 
Publikationen bekannt, jedoch sind in den bekannten Verfahren Auflagerungen am Textil, wie es SchUchten, 
Avivagen, Prtparationen, SpulSle, darsteOen, bisher als stftrend fQr den FUrbeprozeB angesehen worden. 
20 Das Ziel der voriiegenden Erfindung wind dadurch erreicht, daB die zu farbende, beschlichtete (prftparierte) 
Ware in einem Druckbehaiter mh einem Fluid, das unter Qberkritischen Bedingungen steht und das den 
Farbstoff getost enthait, in Kontakt gebracht wird und daB durch Variation der Druck- und Temperaturbedin- j 
gungen, der Variation der Zttsammensetzung des Qberkritischen Fluids, eine Durchdringung der Ware mit 
Farbstoff und eine Fixierung des Farbstoffs erreicht wird. Wobd abhSngtg vom am Gewebe vorhandenen 
25 Schliditetyp die Farbstoffrezeprierung an zu erzielende Farbt&ne anzupassen ist 

Aus den nadistehend angefQhrten AusfQhrungsbeispielen wird enkhtlich, daB nach dem er&ndungsgem&Ben 
Verfahren textile Materialien versdiiedenster {Constitution und Konstruktion (aus Synthesefasermaterial) effek- 
tiv gef&rbt werden kOnnen, ohne daB, wie zuvor erwartet, vor don F&rbevorgang eine Entschlichtimg oder 
anders geartete Reinigungsoperation vorgenommen zu werden braucht 
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AUSFOHRUNGSBEISPIELE 

Versuche zum FSrben von beschfichtetem (avhriertem) Polyethylenterephthalatgewebe (PES) in Qberkriti- 
schem002: 

as 

Probenmaterial ^ 

1) PES-Echtheitsgewebe im Laborfouhrd beschlichtet (Beschlkhtungsgrad gravimetrisch ermittelt, in Gew.-%), 

2) PES-Gewebe aus Textflveredhmgsbetrieb (d h. nur kettgeschEchtet) mit Eastman WD, einer PolyesterschBch- 
te (2£% bezogen auPs Gewebegewicfat) beschlichtet Hierzu wird vergieichend ein PES-M aterial eingesetzt, das 

40 durch Extraktion mh Dichlonnethan gereinigt worden war. 

Schfichte(-typen) 

Gerol PAN20*(Polyacr>1at) 

Schlichte 3248* (Polyacrylat BASF) 

Ensimol B*(EO-Addukt; AvhragemhteQ 
45 GrQnau Kaltschlichte 900 s ) (fSmbildende, nichtion. Poiymere) 

Wisester JB/25® (Polygon-Chemie; anion. Polyesterschlichte) 

Eastman WD® (Polyesterschlichte) 

TkDopol KSB* (Fa. Stockhausen). 

50 Farbstoffe 

Es werden stellmittelfreie, wassenmldsliche Farbstoffe verschiedener Herkunft verwendet (Fa. Bayer; Fa. 
Qba-GdgyX die mit Bayl, Bay4 bzw. DTNW12, DTNW21 und DTTNW27 bezeichnet werden. 

55 Apparatives 

Abb. 1 zeigt die Hochdruckanlage, die fQr die F&rbeexperimente verwendet wurde. Der Farbebehaiter be- 
steht aus einem beheizbaren Stahlautoklaven mit 300 cm 3 Volumen, der mit einem ROhrer und einem perforier- 
ten Stahhylinder als F&rbebaum ausgestattet ist Gasf drmiges Kohlendioxid wird von einem Membrankompres- 
60 sor auf Arbeitsdruck komprimiert bzw. wird CO2 aus einer Steigrohr-COrFlasche flQssig eingefQIlt 

Abb. 1 Schem einer Hochdruck^XVFIrbeapparatur. 

FQr den F&rbeprozeB wird ein Gewebestreifen von 2—4 g um den Flrbebaum, ein perf rierter Edelstahlzylin- 
der, gewickelt Der (meist) pulverf5rmige Farbstoff (bzw* -mischung) wird auf den Autoklavenboden gegeben. 
Mengenangaben an Farbstoff (in Gew. -%) sind auf das Textfl-Probengewicht bezogen. Die FQhrung v n Druck 
65 und Temperatur folgt im wesentlichen der in [1,2] empf hlenen Vorgehensweise und umfaBt Behandlungstem- 
peraturen um 120— 130°Cund DrQckevon 250—310 bar bei Fftrbezehen von 10—25 Minuten. 

Die nachstehende Tabelle gibt Schfichteart, Farbstoff art und -menge fQr die Versuche an: 
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Tabelle 1 

Flrbebedingungen in Qberkritischem CO2 an geschlicht ter Ware aus Synthesefasermaterial 



versucns— 




Schlichte 


Parbstoff- 


XTt* 






neoge [%] 


nir— <ii 

UXL "Oi 


Bav4 


Gerol PAN 


1,5 






(1,6) 






Oay* 


Schlichte 


1/5 






3248 (l r 85) 






« 

RavI 
Day x 


Grflnau-K. 


1 






(12,8) 






DTNW27 


Eastm. WD 


0,36 






(2,2) 






luSln« # 


Misester 


0,29 




1VPUU97 


Ensimol B 


0,35 






(2,3) 




DK-S8 3 *> 


DTHW27 




A 4£ 
UfOD 


DK-S10**> 


DTHW12 


Tallopol KSB 


1/0 


DK-Sll a *> 


DTHW21 


Tallopol KSB 


0,5 


DK-S12«*> 


DTNW21 


Tallopol KSB 


0,5 



schlichtegehalt, gravimetrisch dnrch Bxtraktion bestimmt; a *> Gewebe 
Ht. 2 (kettgeschlichtet) ; *•> vie Gevebe von DK-S5, aber durch Bxtraktion 40 
von Schlichte befreit als Vergleichsoaterial; **> Sianiltanfarbong beschlich- 
teter und unbeschlichteter Gewebestreifen; s *> Druckexpansion nach FSrbezeit 
kontinuierlich; •*> parbang getrockneter finflagerung Tallopol KSB auf TrSr 45 
gerfolie. 

Die nachfolgende Tabelle gibt die visuelle Beurteflung der erhaltenen F2rbungen wieder, die direkt audi dem 50 
Firbevorgang bzw. nach einer anschlieBenden Acetonspfllung erhalten werden. Tabelle 3 zeigt anhand von 
Remissionsdaten nach dem CIE-Lab-System die FSrbeergebnisse an. 

55 
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65 
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TabeUc2 

Visuefle Bewcrtung aus Oberkritiscfaem CO2 geffirbter, geschllcfateter PES-Materiaiien 





visuell 


Beurteilung 






direkt 


nach Acetonspfilung 




DK-S1 


tiefgelb 


unverfindert gleich x *> 


egal 


DK-S2 


tiefgelb 


unverfindert gleich 


egal 


DK-S4 


rotviolett 


leicht aufgehellt 


egal 


DK-S5 a *> 


tiefblau 


unverSndert gleich 


egal 


DK-S6 


blau 


unverSndert gleich 


egal 


DK-S7 


blau 


unverSndert gleich 


egal 


DK-S8**> 


tiefblau 


unverSndert gleich 


egal 



*~> bedeutet, daB dnrch die AcetonsptUung keine Farbveranderung eingetreten 
ist; **> Gevebe Nt. 2; * m > Gevebe and Bedingungen vie bei DK-S5, nur wurde 
Kettschlichte durch Dichlormethanextraktion vor der FSrbong entfernt. 
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Tabelle3 

Beispiele von Remissionsdaten der geffirbten Proben 



35 


Versuchs- 


Farb- 


Farbmetrik (CIELflB; D65 Lichtart) 




Hr. 


stoffi*> 


dL**> 


dE 


dc <m 


40 


DK-S1 


Bay4 1 "> 


-4,7 


91,8 


91,7 1,4 




DK-S2 


Bay4 x *> 


3,1 


104,5 


104,4 2,1 




DK-S4 


Bayl 


-51,4 


78,4 


56,2 -18,9 


45 


DK-S5 2 "> 


DTNW27 


-58,9 


66,5 


21,0 -22,8 




DK-S6 


DTNW27 


-54,7 


60,7 


18,3 18,7 




DK-S7 


DTNW27 


-58,4 


65,0 


20,7 19,7 


50 


DK-S8»*> 


DTNW27 


-48,3 


58,6 


23,1 23,8 

* 




*•> Fluoreszenzf arbstof f ; a "> G 


lewebe Hr. 


2; »•> 


Gevebe nnd Bedingungen vie 



bei DK-S5, nur vurde Kettschlichte durch Dichlorxnetiianextraktion vor der 
FSrbung entfernt. 



60 Die an den gefirbten Geweben ermittelten Echthettszahlen bzgL Waschung. Abrieb und Lichtstabilhat liegen 
in praxisrelevanten Bereich. 

Unerwarterweise zeigen Proben (z.R Gew bematerial 2\ die nur auf einem Fad nsystem (Kette) eine 
Aufbgerung besitzen, nach dem vorliegenden Verf ahren eine egale, streif enlose, intensive FSrbung. 
Die Versuche DK-S10— DK-S1 1 wurden als Simohanf&rbungen von jewefls unbeschlichtetem und beschlich- 
65 tetem Material durchgefQhrt Als Auflagerung wurde ein auf das Gewebe aufgebrachtes Textilhilfsmittel (so- 
wohl Schlichtemittel als auch Avivage mit pennanenten Griffeigenschaften) eingesetzt Hierzu wurde das 
jeweifige Gewebe aus 5%iger Tallopol KSB-LOsung vor der Ffirbung behandelt und nach Trocknung zum 
FIrben eingesetzt 
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Farbstoffbestimmungen an den Simultanferbungen DK-S1 1 zeigten, daB auf das bcschlichtete Material mit 
1,59 mg Farbstoff pro g Gewebe um 3% mehr Farbstoff aufgenommen wurde, als von dem unbeschlichtetem 
VergieichsmateriaL Nach SpQlung der Proben aus Versuch DK-S1 1 rah Aceton zeigte das beschlichtet geffirbte 
Gewebe eine um 2 Bewertungsnoten bessere Trocken- und NaBreibechthett als das im unbeschfichteten Zustand 
gefSrbte Material. 5 

Im Versuch DK-S12 wurde gezeigt, daB das aufgebrachte, griffeste Textilhilfsmittel TaOopol KSB unter den 
angewandten Flrbebedingungen (280 bar, 130°Q Farbstoffangebot 05%, 15 Mhw Dnickexpansion kontinuier- 
lkh)5,4 mg Farbstoff DTNW21 aufhimmt, was deutlich Ober der unter vergietdibaren Bedingungen von PES 
aufhehmbaren Menge Kegt 

10 

Tabelle4 

Visuelle Bewertung der Simultanf5rbungen aus Qberkritischem CO2 von geschlichtetem und ungeschlichtetem 

PES-Material 

15 

Nr. visuelle Beurteilung 

unbeschXichtet beschlichtet 



DK-S10 rot donkelrot 
DK-Sll blan tiefblau 
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PatentansprQche 35 

I. Verfahren zum Fftrben von Synthesefasermaterial unterschiedlicher Aufmachung (Game, Filamente, 
Gewebe, Vliese, Gelege, Flodce) unter Flrbebedingungen Qberkritischer Fluidsystemc unter Verwendung 
von wasserunHteKcben Farbstoffen (Disperskmsfarbstoffen), bemhaltend das FIrben der og. Materialien 
mftsamt den aus textBen Vorbehandhrngsprozessen enthahenen Auflagerungen (wie etwa Schlichten, Spuk 40 
(Me, Avivagen) zur Enddung besserer Reibechthehen und zur Endelung h5herer Farbstoffaufhahme. 

Z Verfahren nach Anspruch 1 , derart daB die am Textihnaterial aus den dem Firben vorgehenden Verarbei- 
tungsschritten vorhandenen Auflagerungen eine fan FIrbeprozeB gesteigerte Farbstoffaufnahme durch das 
Synthesef asermaterial verursachen (Moderatorwirkung). 

3L Verfahren nach Anspruch 1, derart daB die Reibechtheh einer FSrbung von Synthesefasermaterial durch 45 
die Qberkritfsch-firberische Behandlung bei Anwesenhdt von Auflagerungen verbessert werden kann. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, derart daB sowohl nur an do* Kette geschlichtete bzw. mit Auflagerungen 
versehenen Materialien als auch an Kette und SchuB (Gewebe betreffend) mit Auflagerungen versehene 
GewebemateriaEen giekhermaBen mit egalem Ergelmis gef&rbt werden k&nnen, ohne daB eine Kettstrei- 
figkeit der Fftrbung eintritt so 

5. Verfahren nach Anspruch 1, derart daB die genannten Auflagerungsmittel aus den Substanzklassen der 
Phosphors&ureester, der Polyester, der Poryacryiate, der Ethyienoxidaddukte, der Sffikon- und Fluorpoly- 
merprtparationen, der Mineraldlverbindungen, der Derivate aus Naturstoffen (Starke-, Chitosan-, Cellulo- 
sederivate) bestehen. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, derart daB durch die vorgesehene Behandlungsart ein kompletter Verfah- 55 
rensschritt (Entschlichtung) der Textitveredlung eingespart werden kann. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, derart daB die Auflagenmg, die berths beim FIrbeprozeB am Textilmaterial 
vorhanden ist, permanent ist, d h. in Folgeschritten der Verarbeitung bzw. des Gebrauchs f esthaftend fQr 
die Gebrauchsdauer ist 

a Verfahren nach AnsprQchen 1—7, derart daB das Oberkritische Fluid aus Qberkritischem CO2 oder go 
Qberkritischem Distickstoffoxid oder deren Mischungen besteht 

a Verfahren nach AnsprQchen 1—8, derart daB dem Qberkritischen Fluid zur Variation seiner Polaritat 
Moderatoren wie Wasser, Alkobole, Ketone bzw. KoMenwasserstoffe zugesetzt werden. 
1 a Verfahren nach AnsprQchen 1—9, derart daB im Druckbereich von 250 bis 400 bar und im Temperatur* 
bereich von 80— 320°C geffirbt wird 65 

I I. Verfahren nach AnsprQchen 1—10, d rartdaBdi am Textilgut vorhandene Schlkhte bzw. Auflagerung 
im Bereich bis zu 3 Gewichtsprozent vorliegt 

12. V rfahren nach AnsprQchen 1—11* derart daB fQr das Verfahren Textilmaterial aus Mischfas rn bzw. 
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Fasermischungen eingesetzt wird 
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